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M±t: realcblven Orien-tierunq gfh^ P beschichtiete 

5 Effeklipiamentie 

Die vorliegende Erfindung betrifft Eff ektpigmente, deren 
Oberflache mlt Orlen'tierungshll£sm±t:t:eln modiflzlert^ 1st:. 

10 

In der Literatur (EP 0 634 459 A2) ist die Beschicht:ung von 
' Perlglanzpigment:en mit: Alkylsilanen zur Verbesserung der 
Orientierung der Pigmen-te im umgebenden Medium (Lack, 
Giepharz, etc.) beschrieben. Das dort angewandt:e 
15 Modif izierungsverf ahren st:euer1: das Benet:ziingsverhalt:en der 
Perlglanzpigmente durch das Einbringen von hydrophobie- 
renden Alkylsilanen und fiihxi: zu einem leaf ing-Verhalten, 
wie es auch bei Met:allef f ekt:pigment.en bekannt: ist:* 

20 Durch das Aufbringen von S-tear ins Mure auf der 

Pigmen-toberf lache konnen Aluminiumpigxnenlie ebenfalls stark 
hydrophobier-t werden, was dann zu einer schlechteren 
Benetzung der Pigroente durch die einzelnen Komponenten des 
Lacks fiihrt. Die Pigmente reichern sich dann an den 

25 Grenzflachen (bzw. der Oberflache) des flussigen Lackfilxns 
an. Da dies nach der Aushartung des Lackfilms zu 
Beschichtungen mil: hoher Brillanz fiihrt, spricht man hier 
von einem guten Orient:ierungsverhalt:en der Pigmente 
( ''leaf ing Effekl:"). Die an der OberflMche orientierten 

30 Aluminiumpigmen-te sind aber nicht: be senders 

bewifteroingsbestSndig , da sie nicht im Lackfilm 
eingeschlossen sind und so vor Korrosion geschiitzt sind. In 
Automobil-Metallic-Lacken, die besonders hohen 
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Bewitterungss-tabilitaten geniigen miissen, warden daher nur 
non-leafing (gut benetzbare) Aluminiiunpigmente eingesetzt. 
Lacke im Automobilbereich weisen einen Schlchtaufbau auf, 
der bei Metalliclackierungen in der Kegel aus fiinf 
5 Schichten besteht. Auf dem metallischen Substrat befindet 
sich eine Phosphatschicht, gefolgt von einer kathodischen 
Tauchlackierung (KTL)^ einer Fiillerschicht (Ausgleich von 
Unebenheiten^ etc.)/ Basislack und schlie|31ich dem 

Klarlack. Die eigentliche ef f ektgebende Schicht ist der 
10 Basislack, der in Kegel eine Mischung von Metallpigmenten 
und Perlglanzpigmenten enthalt und heute bereits in vielen 
Fallen als Wasserlack eingestellt wird. Der Klarlack dient 
zum Schutz des Basislackes und zum "Glatten" der 
Oberflache. 

15 

Eine wichtige Prtifung der BestSndigkeit von 

Metalliclackierungen ist der sogenannte Schwitzwassertest . 
Hierbei wird die komplette Beschichtung einer 
Kondenswasserpriifklixnate ausgesetzt (DIN 50 017) und 

20 anschlie/3end auf ihre mechanische Festigkeit und Optik 

gepriift, Im idealen Fall diirfen sich die Eigenschaf ten der 
Beschichtung vpr und nach dem Test nicht verandern. Im 
ungiinstigeren Fall koirant es . zu einem Haf tungsverlust 
zwischen Basislack und Klarlack oder zu einem 

25 Haftungsverlust zwischen den Ef f ektpigmenten und dem 
Basislack. Erkennbar sind solche Veranderungen in der 
Gitterschnittpriifung oder dem Steinschlagtest . Bei 
negativem Testergebnis kommt es zur teilweisen AblSsung des 
Klarlacks vom Basislack oder sogar zum v511igen 

30 Auseinanderbrechen der Basislackschicht . Dariiber hinaus 

sind unter Umstanden auch optische Veranderungen durch die 
Einwirlcung von Wasserdeunpf auf die Beschichtung zu 
beobachten (Vergrauung, Quellung, etc . ) . 
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Bin Nachteil der Beschichtung von Eff ektpigmenten mit 
hydrophobierenden Alkylsilanen (z.B. EP 0 634 459 A2) slnd 
die schwachen Blndun9skra£t:e an der GrenzflSche Pigment: / 
5 Bindemittel (van der Waals-Kraf te, Wasserstoffbriicken) . 
Aufgzrund dieser schwachen Bindungskr^fte werden die 
Pigmente insbesondere in wa^rigen Lacksystiemen 
unvollstandig benetzt, was zu einer schlechten Einbindung 
der Pigmente in die Beschichtung fiihrt. Dadurch wird sowohl 
10 die Haftung der Pigmente in der Basislackschicht als auch 

die Haftung zwischen Basislack und Klarlack verschlechtert . 
Diese schlechtere Haftung fiihrt dann zu schlechteren 
Ergebnissen im Schwitzwassertest • 

15 Durch die Diffusion von Wasserdampf durch den Klarlack 

hindurch in den Basislack wird die Adhasion zwischen beiden 
Schichten im Schwitzwassertest stark beeintrachtigt , falls 
es zur Rondensation von Wasser zwischen Basislack und 
Klarlack kommt. Das ist insbesondere dann der Fall, wenn 

20 die beschichteten Pigmente nicht oder nur schlecht durch 

die Bindemittel bzw. Losungsmittel der Farbe oder des Lacks 
(organisches Losungsmittel und/oder Wasser) benetzbar sind, 
weil die Pigmente sich dann an der Oberflache des Basis- 
lacks befinden und direkten Kontakt zum Klarlack haben. In 

25 dies em Fall fiihrt die verringerte 

Kondenswasserbestandigkeit unter Umstanden zum v511igen 
Auseinanderbrechen der Ijackschichten bei der Einwirkung von 
Scherkraften (Gitterschnitt , Steinschlagtest , etc.). 

30 Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, 

Ef f ektpigmente bereitzustellen, die einerseits leicht vom 
Bindemittel bzw. Losungsmittel der Farbe oder des Lacks 
benetzt werden und sich gut im fliissigen Lackfilm 
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orientieren konnen und andererseits mit der xungebenden 
Bindemittelmatrix einen innigen Verbund eingehen und daher 
die vorstehend beschriebenen anwendungstechnischen 
Nachteile nicht zeigen. 

Diese Aufgabe wird dadurch gelSst, dap das Ausgangspigment 
elne Schicht aus wenigstens einem reaktiven 
Oberf lachenmodifizieriangsmittel aufweist, wobei das 
Oberf lacheninodif izierungsmittel eine Verbindung ist, die 
wenigstens zwei voneinander verschiedene und durch einen 
Spacer beabstandete funktionelle Gruppen aufweist, von 
denen wenigstens eine funktionelle Gruppe chemisch an das 
Ausgangspigment gebunden ist. 

Mindestens eine nach aupen, d.h. ztiiii Bindemittel gerichtete 
funktionelle Gruppe des erf indungsgemapen Ef f ektpigments 
kann dabei mit dem Bindemittel chemisch in einer Art 
Vernetzungsreaktion reagieren. Aufgrund der resultierenden 
starken kovalenten Bindungskraf te an der GrenzflSche 
Pigment/Bindemittel kann Wasserdampf in der fertigen 
Beschichtung nur noch schwer in die pigmentierte 
Bindemittelmatrix eindif f undieren. Durch die starke 
Belegung der Pigmente mit dem Bindemittel des Basislacks, 
die durch die relativ gute Benetzbarkeit der mit dem 
reaktiven Orientierungsmittel beschichteten Metallpigmente 
verursacht wird, kann es nicht zur Kondensation und damit 
Einlagerung von Wasser zwischen Klarlack und Basislack 
kommen. Deshalb sind selbst mit Losungsmittel (z.B. Wasser) 
geguollene Beschichtungen sehr scherstabil und schlagfest. 
Ein derart behandeltes Ef f ektpigment ist demnach ein 
"chemischer Bestandteil" des umgebenden Mediums geworden. 
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Bei den erf indungsgemapen Ef f ektpigmenten handelt es sich 
en^weder iim Metal Ipigmente wle Aluminium-, Kupfer-, Zink-, 
Goldbronze-, Titan-(EP 0 796 688), Zirkonium-, Zinn-, 
Eisen-(EP 0 673 980), und Stahlpigmente oder um Pigmente 
aus Legierungen der oben erwahnten Metalle* Weiterhin 
konnen die Ef f ektpigmente aus plattchenf onaigem Glas, 
AI2O3, Si02 (EP 0 803 550 A2 ) , TiOj / oder Glimmer 
bestehen. Auch Mehrschichtpigmente (DE 44 05 492 Al, EP 0 
708 154; DE 196 18 569) oder Perlglanzpigmente oder 
Mischungen hiervon konnen erf indungsgemap beschichtet 
werden. Die Pigmente konnen eine Beschichtung aus 
Metalloxiden wie Si02 (z.B: U.S. 2 885 366, U.S. 
3.954.496, EP 0 678 561, DE 195 01 307, EP 0 708 155), Tip2 
(2.B.: 0 338 428), AI2O3 (z.Bs DE 195 20 312, EP 0 560 
144) und Fe203 (z.B.: EP 0 033 457, EP 0 806 457) Oder 
organischen Polymeren wie Acrylat, Methacrylat usw. (z.B.: 
DE 40 30 727, EP 0 416 369) tragen. Die Teilchengro^e liegt 
zwischen 1 und 200 |jun. 

Die beschriebenen Anf orderungen an ein 
Orientierungshilf smittel erfiillt erf indungsgemalS ein 
Haf tvermittler , der zwei oder mehr funktionelle Gruppen 
trSLgt. Eine Gruppe des Haf tvermittlers reagiert mit der 
gegebenenf alls mit Oxiden belegten Oberflache des 
Ef f ektpigmentes . Hier kommen Alkoxysilylgruppen (z.B. 
Methoxy-, Ethoxysilane) , Halogensilane (z.B. Chlor-) oder 
saure Gruppen von Phosphorsaureestern- bzw. PhosphonsSuren 
und Phosphonsaureestern in Betracht. Dber einen mehr oder. 
weniger langen Spacer sind die beschriebenen Gruppen mit 
einer zweiten, lackf reundlichen Gruppe verkniipft. Bei 
diesem Spacer handelt es sich um unreaktive Alkylketten, 
Siloxane, Polyether, Thioether oder Urethane bzw. 
Kombinationen dieser Gruppierungen der allgemeinen Formel 
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{C^Si)j^Hjjj(N,0,S)3^ mit n =^ 1 - 50, m ^ 2 - 100 und x = 0 - 
50. Bel der lackf reundlxchen Gruppe handelt es slch 
vorzugswelse um Acrylat:e, Met^hacrylate , Vinyl verbindungen ^ 
i^lno- Oder Cyanogruppen, Isocyanat:e, Epoxy-, Carboxy- oder 
5 Hydroxygruppen . Dlese Gruppen reagleren beim Einbrennen 

bzw. Aushar1:en der Beschichtung mil: dem iimgebenden Medium 
chemlsch In elner Verne tzungsreaktlon nach den bekannten 
chemlschen Reakt:lons2nechanlsiaen. 

10 Die erf Indungsgemapen Ef f ektplgmen^e werden hergestellt 
durch Riihren und Erwarmen der Ausgangsplgmente In elnem 
organlschen Losungsmlt:t:el , Verse1:zen mlt elner . I«5sung elner 
Base In Wasser oder elneiii anderen Iiosungsml-ttel , Zugeben 
des Oberf lachenmodlf Izlerungsmlttels, Abkiihlen nach 15 mln 

15 bis 24 Stunden Reaktionszelt und Absaugen. Der erhaltene 

Filterkuchen kann bei ca. 60'' - 130**C Im Vakuiun getrocknet 
werden • 

Oberf l^cheninodlflzlerungsinlti^el auf Sllanbasls slnd 
20 belsplelswelse in DE 40 11 044 C2 beschrieben. 

Ober£iachenmodl£lzlerungsinlt:t:el auf Phosphorsaurebasls slnd 
u. a. als Lubrizol® 2061 und 2063 von der Flrxna LUBRIZOL 
( Fa . LangerfitCo . ) erhaltllch . 

25 Das Oberf lacheninodlf Izierungsmittel kann auch durch 

chemische Reaktlon aus geelgnel:en Ausgangssliof f en dlrekt 
auf dem Pigment: erzeugt: werden* In dlesem Fall werden die 
Ef fek-tpigmentze ebenfalls in elnem organlschen IiOsungsmlt:t:el 
geriihrt und erwarmt. Dann werden sie mlt der Losung elner 

30 Base versetzt, Fiir die mlt Wasser reaglerenden 

Metallef f ektpigmente werden vorzugswelse organlsche Amine, 
fiir die mineral ischen. Ef f ektpigmente iiberwiegend 
mlnerallsche Basen elngesetzt:. Anschlie^end wird eln 
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Haftvennittler zugeben, der mit den Ef f ektpigmenten 
chemisch reagieirt und fest. auf der Pigmentoberf lache 
angebunden wird. Uber elne welt ere funktionelle Gruppe wird 
dleser Haftvermittler anschlle^end gegebenenfalls in 
5 Gegenwart elnes Inlliiators (Radlkalbildner, Sauren, Basen, 
etc,) mit einem Vernetzer umgesetzt, wobel jedoch nur ein 
Teil der funktionellen Garuppen des Vernetzers mit dem 
Haf tvermittler abreagiert und ein anderer Teil frei, d.h. 
welter reaktionsfahig blelbt. Nach ca. 1 - 6 h 
10 Reaktionszeit wird die Pigment suspension abgekiihlt und 
abgesaugt. Der so erhaltene Filterkuchen kann bel 60° - 
130 ®C im Vakuum getrocknet werden. 

Die Reaktion kann auch in einem Ijosemittel durchgefuhrt 
15 werden, in dem die beschlchteten Effekt pigment e spater 
angepastet werden und z\im Einsatz gelangen. Ein 
Trocknungsschritt wird dadurch uberfliissig. 
Als spezielie Beispiele fiir Haf tvermittler konnen 
beispielsweise vernetzbare organofunktionelle Silane 
20 aufgefiihrt werden, die sich nach der Hydrolyse mit ihren 
reaktiven Si-OH Einheiten auf der (teilweise oxidischen) 
Oberfl^che der Ef f ektpigmente verankern* Die potentiell 
vernetzbaren organlschen Gruppen konnen spater mit den 
Lackbindemitteln abreagleren. Beispiele fiir venetzbare 
25 organofuktionelle Silane sind: 

Vinyltrimethoxysilan, Aminopropyltriethoxysilan, N- 
Ethylamino-N-propyldimethoxys ilan , 
Isocyanatopropyltriethoxysilan, Mercap- 
30 t opr opy 1 1 r ime t hoxy s ilan. Vinyl t r i e t hoxy s i 1 an , 

Vinylethyldichlorsilan, Vinylmethyldiacetoxysilan, 
Vinylmethyldichlorsilan, Vinylmethyldiethoxysilan, 
Vinyl triacetoxys ilan , Vinyl trichlors ilan , 
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Phenylvinyldiethoxys llan , Phenylallyldichlor s llan , 
3-1 socyanatopropoxy Itr iethoxys ilan / 
Methacrylojcypropenyltrimethoxysilan , 
3 -Methacryloxypropyltrime-thoacys llan , 
5 B-Glycldyloxyparopyltrlme'thoxysllan/ 1 , 2-Epoxy-4- 
( ethy Itr Iethoxys llyl ) -eye lohexan , 
S-Acryloxypropyltrlmethoxysilan, 2-Met:hacryl- 
oxyethyltrimethoxysilan, 2-Acryloxyethyltriinethoxysllan, 
3 -Methaciryloxypropyl-tr Iethoxys llan / 
10 3-Acryloxypropyltrlmethoxysilan^ 

2- Methacryloxyethyltrlethoxysllan, 2-Aciylo3cy- 
ethyltrlethoxysllan, 

3- Methacryloxypropyltrls (methoxyethoxy ) sllan, 
3-Methacryloxypropyltris (butoxyethoxy) sllan, 

15 3-Methacryloxypropyltris (propoxy) sllan, 3- 
Methacryloxypropyltris (butoxy) sllan, 3- 

Aczyloxypropyltrls (methoxyethoxy) sllan, 3-Acryloxypropyl- 
trls (butoxyethoxy) sllan, 

3-Acryloxypropyltrls ( propoxy ) sllan, 3-Acryloxypropyl- 
20 trls( butoxy) sllan. Besonders bevorzugt 1st 
3-Methacryloxypropyltrlmethoxysllan . 

Dlese und weltere Sllane slnd koinmerzlell z.B. bel ABCR 
GmbH & Co., D-76151 Karlsruhe, oder der Firma Sivento 
25 Chemle GmbH, D-40468 Dusseldorf, erhaltllch. 

Auch Vlnylphosphonsaure bzw. Vlnylphosphonsauredlethylester 
k5nnen als Haftvermlttler hler aufgefiihrt werden 
(Hersteller: Hoechst AG, Frankfurt am Haln) . 



30 



Werden Acrylat-ZMethacrylatsllane als Haftvermlttler 
elngesetzt, konnen folgende mehrfach f unktionellen Acrylate 
bzw. Methacrylate als Vernetzer elngesetzt werden: 
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Tetraethylenglycoldiacrylat (TTEGDA) , 

Triethylenglycoldiacxylat (TIEGDA) , Polyet:hylenglycol-400- 
diacrylat (PEG400DA), 2,2 '-Bis (4- 

acryloxyethoxyphenyl ) propan , Ethylenglycoldimethacry lat 
(EGDHA) f Diethylenglycoldimethacrylat: (DEGDMA) , 
Triethylenglycoldimethacrylat (TRGDMA) , 
Tetraethylenglycoldimethacirylat ( TEGDMA) , 1,3- 
Butandioldimethacrylat ( 1 , 3-BDDMA) , 1,4- 
Butandioldimethacrylat ( 1 , 4-BDDMA) , 1 , 6-Hexandioldi- 
roethacrylat ( 1 , 6-HDMA) , 1 , 12-Dodecandioldimethacrylat 
( 1 , 12-DDDMA) , Neopentylglycoldimethacrylat (NFGDIIA) , 
Trimethylolpropantrimethacrylat (TMPTMA) und 1,6- 
Hexandioldiacrylat (1,6-HDDA). Besonders bevorzugt ist 
Triiaetylolpropantrimethacrylat (TMPTMA) • 

Bei der Verwendung von Epoxysilanen als Haf tvermittler 
konnen beispielsweise folgende mehrfach f unktionellen Amine 
als Vernetzer eingeset:zt: werden: 3,3-Dijnet:hyl-4,4-diamino- 
dicyclohexylmethan, Ethylendiamin, Triethylentetramin, 
meta-Xylylendiamin, N-Aminoethylpiperazin, 2 -Methyl- 1 , 5- 
pentaxnethylendlamln, 1 , 2-Diaminocyclohexan , 
Isophorondlamln • 

Werden Aminosilane als Haf tvermittler eingesetzt, so konnen 
z.B. folgende mehrfach funktionelle Epoxyverbindungen als 
Vernetzer verwendet werdens 1,4-Butandioldiglycidylether, 
Glycerintriglycidether , Neopentylglykoldiglycidylether , 
Pentaerythritpolyglycidether , 1 , 6-Hexandioldiglycidether , 
Polypropylenglykoldiglycidylether , 
Trimethylolpropantriglycidether . 

Die genannten Acrylate und Methacrylate sind beispielsweise 
erhaltlich bei der Firma Elf Atochem, D-40401 Diisseldorf , 
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der Firma Rohm, Darmstadt und der Firma Servo, 7490 AA 
Delden (Niederlande) . Alle erwahnten mehrfach f untionellen 
Amine und Epoxyverbindungen sind kommerziell verfiigbar, so 
z.B. bei der Firma UPPC, D-88487 Mietringen-Baltringen, 

Als thermische Initiatoren kommen handelsiibliche organische 
Peroxide, cJ^er auch anorganische Peroxide und 
Diazoverbindungen in Frage . 

Beispiele fiir solche Peroxide sind Diacetylperoxide wie 
Acetyl-cyclohexan-sulf onylperoxid. Bis (2,4- 
dichlorbenzoyl )peroxid, Diisononanoylperoxid, 
Dioctanoylperoxid, Diacetylperoxid und Dibenzoylperoxid? 
Peroxy-Dicarbonate (z.B. Diisopropylperoxydicarbonat , Di-n- 
butylperoxydicarbonat , Di-2-ethylhexyl-peroxydicarbonat , 
Dicycolhexyl-peroxydicarbonat ) , Alkylperester (z.B. Cumyl- 
perneodecanoat , t-Butyl-perneodecanoat , t-Amyl-perpivalat , 
t-Butyl-per-2-ethylhexanoat, t-Butylperisobutyrat, t- 
Butylperbenzoat) , Dialkylperoxide (z.B. Dicumylperoxid, t- 
Butylcumylperoxid, 2 , 5-Dimethylhexan-2 , 5-di-t-butylperoxid , 
Di ( t-butylperoxy-isopropyl ) benzol , Di-t-butylperoxid Oder 
2 , 5-Dimethylhexin-3-2 , 5-di-t-butylperoxid) , Perketale (z.B. 
1^1' -Bis ( t-butylperoxy ) -3,3, 5-trimethylcyclohexanonperoxid , 
Methylisobutylketonperoxid , Methyl ethylketonperoxid oder 
Acety lacetonperoxid ) , Alkylhydroperoxide (z.B. 
Pinanhydroperoxid, Cumolhydroperoxid, 2 , 5-Dimethylhexan- 
2,5-dihydroperoxid oder t-Butylhydroperoxid) , 
Azoverbindungen (z.B. 4,4' -Azo-bis ( 4-cyanvaleriansaure ) , 
1,1' *- Azo-bis ( cyclohexancarbonsSLurenitril ) , 2,2' -Azo- 
bis ( isobuttersaureamidin) dihydrochlorid, 2,2' -Azo- 
bis (isobuttersSurenitril) ) Oder Persulfate wie 
Natriumperoxodisulf at und Kaliumperoxodisulf at • Besonders 
bevorzugt ist 2,2' -Azo-bis ( isobuttersaurenitril ) . 
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Die genanntien Verblndungen slnd kommerziell erhaltlich bei 
Aldrich Chemle, D- 8 9552 Stielnheiin. 

Elnsatzgebietie der beschirlebenen Erfindung sind in erster 
5 Linie wa^rige Lacke und Druckfarben. Hier sorgt: das 
beschriebene Verfahren fiix eine brillan^e Optik der 
Ef f ektpigmente bei gleichzeitig gater Haftung 
(Gitterschnitt, Tesatest) und mechanischer Stabilitat 
(Steinschlag1:es1:) . Die gute Haftung der Beschichtung bleibt 

10 auch bei der Einwirkung von aggress iven Medien wie 

Kondenswasser erhalten (z. B. Schwitzwassertest nach 
DIN 50 017). Auch in Pulverlacken und Kunststof f en 
verbessert: die Erfindung den Verbund der Pigmente mit dem 
umgebenden Mediiun und daunit die mechanischen und chemischen 

15 Eigenschaf ten des Bes chichtungs systems • 

Erf indungsgeroa^ ist es auch moglich, auf dem 
Ausgangspigment eine Schicht vorzusehen, die nebeneinander 
eins Oder mehrere der eingangs erwahnten hydrophobierenden 

20 Alkylsilane (z, B. in der EP 0 634 459 A2 beschrieben) und 
wenigstens eins der hier beschriebenen reaktiven 
Orientierungshilf smittel enthalt, Je nach den speziellen 
Anf orderungen an das Pigment kann der Anteil des hier 
beschriebenen Oberf lachenmodif izierungsmittels in dieser 

25 Schicht grundsatzlich zwischen 10 % und 100 % betragen. 

Besonders bevorzugt ist es aber wenn der Anteil 10, 30, 50, 
75 Oder 100 % betrSgt, da hierdurch eine Abstufung der 
wirkenden BindungskrSf te erhalten wird, die den haufigsten 
Anf orderungen in der Praxis gerecht wird. Hierdurch wird 

30 sowohl eine verbesserte und entsprechend dem Gehalt an 

reaktiven Orientierungshilf smittel starkere Orientierung 
der Pigmente im Lack als auch eine verstarkte Einbindung im 
ausgehSrteten Lackfilm erreicht. 
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Allgexfieln ist zu erw^hneii/ daP die mit einer Schicht aus 
elnem reaktlven Oberf lacheimiodl£lzlerungsmit:t:el 
beschicht:e-ten erf lndungsgeina|3en Aliimlniuinplgiaen1:e slch 
5 deu-tlich leichter dlspergleren lassen als beispielsweise 

chromatierte Aluminium-Typen (z, B. Hydrolux-Typenr Eckart:- 
Werke) . Das Dlspergleren von Al-Plgmenten 1st eln 
kritlscher Schrltt, da durch das Elnbrlngen von hohen 
Scherenerglen die Al-Flakes mechanisch geschadigt; werden 
10 konnen. Lackflliae mi-t diesen geschadigten Pigiaen1:en zeigen 
ein unerwiinsch-tes "vergrau-tes " Aussehen (der metallische 
Glanz dieser Beschich-tungen la^-t deutlich nach) . 

Farben und Druckfarben, die plattchenf ormige Pigmente 
15 enthalten, slnd Insofern problematlsch in der Handhabung, 
als die Pigmente infolge ihxer Gro^e und Dichte im 
Vergleich zum sie xungebenden Nediiim slch leicht absetzen 
und dann zu elnem festen Sedimentkuchen zuseumnenbacken 
konnen. Dies gilt hauptsachlich fiir mineralische und 
20 oxidische Effektpigmente . Die hier beschriebenen 

erf indungsgemS^en Pigmente setzen slch im Vergleich zum 
nicht beschichteten Ausgangsmaterial in elnem Lack nlcht so 
leicht als Bodensatz ab, bzw. slnd nach Sedimentatidn 
deutlich lelchter wleder redispergierbar . 

25 

Oberf lachenmodifizierte plattchenf ormige Pigmente mit 
verbessertem Absetz* und Auf riihrverhalten wurden bereits 
beschrieben. In der EP 0 515 928 wird die Beschichtung von 
Pigmenten mit elnem Polyacrylat oder Polymethacrylat bzw. 
30 deren Salzen erwSLhnt. £s werden keine genaueren Angaben zu 
den eingesetzten Polyacrylaten gemacht, so da/5 auch der 
strukturelle Aufbau der Beschichtung unbekannt ist. Dlese 
Beschichtung tragt auch nlcht zur Verbesserung der 
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Orientierung und damlt den optischen Elgenschaf ^en der 
Pigmente bei; auch kann diese Beschichtung keinen Beitrag 
zu einer Steuerung des Benetzvmgsverhaltens bzw. zu elner 
verbesser1:en Haf^ung lelst:en. 

In der EP 0 523 357 werden plattchenf ormige Substrate 
beschrieben^ die zur Verbesserung des Absetz- und 
Auf riihrverhaltens mit einem Modif izierungsreagenz bestehend 
aus Bindemittel und f aserf ormigen Partikeln beschichtet 
sind. Die Fasern verhindern, dap sich die beschichteten 
Substrate auf Grund der sterischen Absto0ung 
aufeinanderlegen und damit eine starke Adhasion aufeinander 
ausiiben konnen. Die Fasern sind/werden jedoch nicht 
chemisch fest auf der Pigmentoberf lache bzw. im 
Bindemittelmedium verankert^ so dap die Fasern sich ablosen 
konnen und die Rheologie des Lacks bzw. der Druckfarbe 
negativ beeinflussen konnen. 

In der FCT WO 96/32446 werden verschiedene Epoxidgruppen 
aufweisende Verbindungen beschrieben, die zusaiomen das 
Absetzverhalten und auch die Bewitterung von pl^ttchen- 
f ormigen Pigineriten verbessern sollen. Da nur gleichartige 
Reaktivgruppen vorhanden sind, ist ein gezielter und 
gerichteter Aufbau eines reaktiven 

Orientierungshilf smittels auf der Pigmentoberf lache nicht 
moglich. 

Passivierte Al-Pigmente fiir den Einsatz in wa^rigen 
Basislacken (EP 0 259 592) werden unter anderem als waprige 
Pigmentpasten hergestellt. Die Lagerstabilitat solcher nach 
EP 0 259 592 hergestellten Pasten ist zeitlich stark 
limitiert^ da trotz Passivierung die stark exotherme 
Reaktion von Wasser mit Aluminium unter Bildung von 
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Wasserstoff nicht ganz gestoppt werden kann. Die 
beschx-lebenen modlf Izierten neuen Pigmenttypen auf Alumi- 
niumbasls zelgen gegeniiber passivlertien chroinat:ler1:en 
Aluminium-Typen (Hydrolux-Typen, Eckart-Werkej deutlich 
5 verl3ngert:e Lagerst:abill1:at:en. 

Tabelle 1 vergleicht die anwendungstechnischen 
Eigenschaf-ten verschiedener beschicht:et:er Alvuniniumpigmente 
(Feinheit: D^q = 18 - 20 mm) in einem handelsiiblichen 

10 wS^rigen Lacksyst:em. Es zeigt: sich deutlich, da^ die Si02- 
beschich-tetie und mit: den beschriebenen Haf -tvexmittlern 
oberf IMchenmodifizierte Pigmentqualitat V2521 das 
Eigenschaf tsprof il handelsiiblicher chromatierter Typen 
(Hydrolux 8154, Eckart-Werke ) mindestens erreicht und teil- 

15 weise sogar iibertrifft. Bei der Type V2421 handelt es sich 
um Si02-beschich'tet:e Pigmente, die mit: A13cylsilanen 
modifiziert: sind, wahrend das am Maxkt: erhaltliche PGR 8154 
(Eckar-t-vrerke) mit; reinem Si02 beschichtet: isl:. 

20 Tabelle 1: 

ME-Werte, Schwitzwassertest und Steinschlagtest 
beschichte'ter Aluminiumpigmentie • 

Schich-taufbau: Phosphatiertes Stahlblech, KTL, Fuller, 
25 handelsiiblicher Wasserbasislack auf Polyurethan / 
Polyacrylatbasis , IK-High-Solid-Klarlack . 
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Type' 



Gitter- 
schnitt Gtc3 



St;elnschlag. 
test4 



PGR 8154 284 

Hydro lux 8 400 
154 

V2421 414 

V2521 383 



+/++ 



+/++ 



10 



15 



20 



1 
2 



nich-t ausrelchend 
gut 

sehr gut: 



Ausfuhrliche Beschreibung im Text 

Messung mit Gonlophotometer GP 3 (Fa. Zeiss), typische 



Werte 

^ Priifung unrolttelbar nach elnem Schwitzwassertest gema|3 
DIN 50 017. 

^ 450 g Stahlkugeln 3-5 nun) werden In elnem 
senkrechten Rohr (6 m Lange) im freien Fall beschleunigt 
und treffen am Rohrende au£ das wle beschrleben lackleirte 
Blech. 



Belspxel 1 : 

25 100 g beschlchtetes Alumlnlumplgment (z. B. PGR 8154, 

Eckart-Werke) werden In 500 ml Ethanol 10 mln geriihrt. Die 
Suspension wird unter Ruhren auf 80**C erwSrmt und mit einer 
Ii5sung von 2,34 g Triethylamin in 26 ml Wasser versetzt. 
Nach 5 weiteren Minuten wird 1 g 3-Methacryloxypropyl* 

30 trimethoxysilan zu der Mischung gegeben. 30 min spater 

werden zu der Mischung 2 g Trimethylolpropantrimethacrylat 
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gegeben, uniait:1:elbar gefolgt: von 30 mg a,ot'- 
Azoisobutyronitril . Der gesam-te Ansa1:z riilurt noch weitere 
4 h bel 80 ^C. Dann I'Afit. man die Hlschung abkiihlen und saugt: 
das fertig beschichtete Pigment ab. Schlie^lich wird der 
5 Filterkuchen bei 90**C im Vakuum getrocknet* 

Das Pigmentpulver wird in einem marktiiblichen wa^rigen 
Bindemittel system appliziert. Das frisch lackierte 
Priifblech wird bei 80*^C im Trockenofen vorgetrocknet 
(10 min) . Anschlie^end wird der Klarlack aufgebracht und 
10 die fertige Beschichtung bei ISO^C eingebrannt (30 min) « 

Beispiel 2: 

100 g beschichtetes Aluminiumpigment; werden wie in Beispiel - 
1 beschrieben modif iziert . Statt 2,34 g Triethylamin werden 
15 1,17 g Ethylendiamin verwendet. 

Beispiel 3 s 

100 g eines handelsublichen Perlglanzpigmentes (z.B. Flonac 
Ml 11, Eckart-Werke ) werden wie in Beispiel 1 beschrieben 
20 modifizier-t. Als Base werden 26 ml 1 N KOH verwendet. 

Beispiel 4: 

100 g beschichtetes Aluminiumpigment werden wie in Beispiel 
1 beschrieben mo.dif iziert • Statt 1 g 3-Methacryloxypropyl- 
25 trimetho3cysilan wird 1 g Vinyltrimethoxysilan verwendet. 

Beispiel 5s 

100 g oxidiertes Aluminiumpigment (z. B. gema^ 
PCT/DE96/00890) werden in 500 ml Ethanol 10 min geriihrt. 
30 Die Suspension wird unter Riihren auf 80 ^'C erwarmt und mit 
einer Losung von 2,34 g Triethylamin in 26 ml Wasser 
versetzt. Nach 5 weiteren Minuten werden 2 g 

Urethanmethacrylat-alkoxysilan (H. Wolter et al.. Polymer & 
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Materials Research Symposium 1993^ Bayreuth, S. 14 - 17) zu 
der Mischung gegeben. 30 min spater werden zu der Mischung 
2 g Trimethylolpropantrimet-hacrylat gegeben, unmittelbar 
gefolg^ von 50 mg ot,a'-Azoisobutyronitril . Der gesamt:e 
5 Ansatz ruhrt noch weitere 6 h bei 80**C. Dann lapt man die 

Mischung abkiihlen und saugt das fertig beschichtete Pigment 
ab. Schliepiich wird der Filterkuchen bei 90^*0 im Vakuum 
getrocknet • 

Das Pigmentpulver wird in einem marktiiblichen wa^rigen 
10 Bindemittelsystem appliziert- Das frisch lackierte 

Priifblech wird bei 80 ''C im Trockenofen vorgetroclcnet 
(10 min)* Anschliepend wird der Klarlack aufgebracht und 
die fertige Beschichtung bei 130**C eingebrannt (30 min). 

15 Beispiel 6: 

Wie Beispiel 5, jedoch werden statt Urethanmethacrylat:- 
alkoxysilan und Trimethylolpropantriraethacrylat (siehe 
Beispiel 5) 3 g des Adduktes von 3-Mercaptopropyl- 
trjLmethoxysilan an Trimethylolpropantrimethacrylat (H. 

20 Wolter et: al.. Mat. Res. Soc. Symp Proc . Vol. 271, S. 719, 
1992) verwendet: • 

Beispiel 7: 

Wie Beispiel 6, jedoch unter Verwendung eines marktiiblichen 
25 Trialkoxysilyl-substituierten Polyethylenimins . 

Beispiel 8 s 

Wie Beispiel 6, aber unter Zusatz eines handelsiiblichen 
Polyethylen/Acrylsaure-Copolymeren. 

30 

Beispiel 9s 

Wie Beispiel 1, wobei jedoch eine Mischung aus 1 g 3- 
Methacryloxypropyl-trimethoxysilan und 1 g 
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Hexadecyltrimethoxisilan ans telle von 3- 
Methacryloxypropyltrimethoxysilan und 
Trimethylolpropantrimethacrylat: verwendet: wlrd. 

Beisplel 10s 

Wie Beispiel 1, jedoch unter Verwendung von 100 g eines 
handelsiiblichen Perlglanzpigmentes (z. B. Flonac KI 11/ 
Bckart-Werke ) . 
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PatientianspruchQ 

1. M±t. Oberflachenmodlf Izlemngsml^-teln beschich^et:es 
E f f ektpigment: , 

dadurch gekennzeichnet, 
da^ das Ausgangsplgment: e±ne Schlcht: xnlt: wenlgstens 
elnem reaktilven OberflcLcheninodlf izlerungsmlti'tel 
aufwelst:, wobei das Ober£lacheninodl£lzlerungsiQltt:el 
elne Verblndung Ist, die wenlgstens zwei vonelnander 
verschiedene und durch elnen Spacer beabstandetie 
f unktionelle Gruppe aufwelst.^ von denen wenlgstens 
elne funktlonelle Gzruppe chemlsch an das 
Ausgangsplgment gebunden 1st. 

2. Effektplgment nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzelchnet, 

da0 das OberflMcheninodlfizlerungsmlttel In monomerer 
Oder polymerer Form vorllegt. 

3. Effektplgment nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

dap das Oberf lachenmodlf Izlerungsmlttel iiber elne 
Reaktlon der wenlgstens elnen funktlonellen Gruppe 
aus (R0)3Sl-r (RO)2RSl-, R^2^z)^z^^^' 0=P(0R)3j(0H)y- 
O^-r worln Innerhalb elner funktlonellen Gruppe R 
glelch Oder unterschledllch seln kann und jewells 
Cj^Hj^ darstellt, wobel n=l-30rm=3-61, 2=^1- 
3 und worln X = CI, Br sowle x = 0- 2, y=0-2 und 
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X + y = 2 und w = 0 Oder 1, chemisch an das 
Ausgangsplgment: gebunden 1st.. 



4. 

5 
10 

5. 

15 

6. 

20 
25 

7. 

30 



Effektpigment: nach elnem der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzelchne't, 
da^ der Spacer aus Alkylketten, Sllanen, Slloxanen, 
Polye-them, Thloethern Oder Urethanen bzw. 
Komblnatilonen dleser Grupplerungen mlt der 
allgemelnen Formel (C, SI) j^Hjj^(N,0, S ) mlt n = 0 - 50, 
m = 0 - 100 und x = 0 - 50 besteht. 

Effelctplgmenl: nach elnem der Anspriiche 1 bis 4, 
dadurch gekennzelchnet, 
dap es slch bel wenlgs-tens elner welt:eren vorhandenen 
funkt: lone lien Gruppe um eln Acrylat, Methacrylat: , 
Isocyanat;, elne Vinyl verblndungen, Amlnogruppe , 
Cyanogruppe, Epoxygruppe oder Hydroxygruppe handell:. 

Effek-tplgroent: nach elnem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzelchnet, 
dap das Eff ek1:plgment: aus der Gruppe Aluminium, 
Rupfer, Zlzik, Goldbronze, Titan, Zlrkonlum, Zlnn, 
Elsen, Stahl und/oder Leglerungen von dlesen, Glas, 
AI2O3/ SIO2, TIO2 Oder Glimmer oder 
Mehrschlchtplgmenten oder Perlglanzplgmenten oder 
Mlschungen hlervon ausgewahlt 1st. 

Ef f ektplgment nach elnem der Anspriiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzelchn e t, 
dap das Effektplgment mlt elner Schlcht aus elnem 
Oder mehreren Metalloxlden/ (en) aus der Gruppe 
Slllclumdloxld, Tltandloxld, Alumlnlumoxld , Zlnnoxld, 
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8. 

5 



10 

9. 



15 



10. 

20 



25 



30 11. 



Zlnkoxld, Elsenoxld und/oder organlschen Polymereri/ 
wie Acirylat:, Methacrylat, etc. belegt ist. 

Effek-tpiginent: nach elnem der vorhergehenden 
Anspzriiche , 

dadurch gekennzeichnel:, 
dap neben dem realctiven 

Oberf lachenmodif izierungsmittel ein Alkylsilan in 
derselben Schicht vorliegt. 

Effek-tplgment: nach einem der vorhergehenden 
Anspriiche , 

dadurch gekennzelchnet, 
dap das reaktive Oberf lacheranodif izierungsmittel in 
der Schicht in einem Anteil von 10 bis 100 % 
enthalten ist, wobei Anteile von 10, 30 , 50/ 75 und 
100 % bevorzugt sind. 

Verfahren zur Herstellung eines E£f ektpigments nach 
einem, der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, 
dap das Ausgangspigment erwclrmt wird, mit einer 
Iiosung einer Base in Wasser oder in einem anderen 
liosungsmittel versetzt wird, das 

Oberf lachenmodif izierungsmittel zugegeben und nach 15 
Minuten bis 24 Stunden abgekiihlt und abgesaugt wird 
und der erhaltene Filterkuchen dann bei ca. 60 bis 
130 im Vakuum getrocknet wird. 

Verfahren zur Herstellung eines Ef fektpigments nach 
einem der Anspriiche 1 bis 9, 

dadurch gekennzeichnet, 
dap das Oberf lachenmodif izierungsmittel durch 
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chemlsche Realctlon aus geelg[ne1:en Koniponent:en direkt: 
au£ der Oberflache des Ausgangsplgments erzeugt wlrd. 



12 • Verwendung elnes mlt: Orlentlerungshilf smit:t:eln 
5 beschlchtet.en Ef fektplgmentzs nach einem der Anspriiche 

1 bis 9 zur Hers-tellung von Farben, Dnickf arbeii/ 
Lacken, Beschichtungen, und Kunststioff en,^ zur 
EinfSrbung von Keramxken sowle In kosiaet:lschen 
Zuberelt:ungen und Schrelb-, Mai- und Zeichenst:l£1:en. 
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* Besondere Kategorlen von angegebenen Ver&ffentUchungen T* 
"A" VerOffentllchung, die den allgemeinen Stand der Technik deflnlert. 
aber nteht ala beaondere bedeutsam anzusehen let 

"E" aiteree Dokument, daa Jedoch erst am Oder nach dem InternaUonalen 

Anmeldedatum ver&rrentBcht worden let .^^ 

"L" Verdffentlichung. die geeignet 1st, elnen Priorttatsanspruch zwettelhatt er- 
scheinen zu lasaen, odor durch die das Ver6ffentlfc:hurtgsdatum etner 
anderen tm Recherchenbericht genannten VerOnentllchtmg beiegt werden -y 
soil Oder die aus einem anderen basonderen Grund ange^ben ist (wle 
ausgeftihrt) 

"O* VerdffentJtchung, die sich auf eine mOndtiche Offenbarung. 

eine Benutzung, eine Ausstellung Oder arvJere MaBnahmen bezieht 
"P" Verdffenttlchung. die vor dem intemationalen Anmeldedatum, aber nach 

dem beanspruchten PrioritAtsdatum verdffentlicht worden Ist * 



SpStere VarOffentUchung. die nach dem intemationalen Anmeldedatum 
Oder dem Prtoritdtsdatum veroffentUcht worden ist und mft der 
Anmeldung nicht kollkliert. sondem nur zum Verst&ndnia das der 
Erfirtdung zugrundoiiegendsn Prinzips Oder der ihr zugrundeilegenden 
Theorie angegeben isf 

VerOffentllchung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann allein autgrund dieaer Verdtfentlichung nIcht ats neu oder aut 
erfinderfscher TAtigkeit beruhend betrachtet werden 

VerOffentllchung von besonderer Bedeutung: die beanspruchte Erfindung 
kann nicht ala auf erflnderlacher Tatlgkeit beruhend betrachtet 
wefdart, wenn die Verdffentfiehurtg mit einer oder mehreren artderen 
Var6fremiichungen dieser Kategoile in Veiblndung gebracht wtrd und 
diese Verblndung fur esnen Fachmann nahetiegend ist 
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